Requested Patent: EP0392883A1 



Title: COSMETIC CONTAINING BENZOTRIAZOLE DIORGANOPOLYSILOXANES 

Abstracted Patent: US5089250 
Publication Date: 1992-02-18 
lnventor(s): 

LANG GERARD (FR); RICHARD HERVE (FR); FORESTIER SERGE (FR); 
GROGNET JEAN C (FR) 

Applicant(s): OREAL (FR) 

Application Number: US19900479478 19900213 

Priority Number(s): FR19890001990 19890215 

IPC Classification: A01N25/02; A61K7/42 

Equivalents: 

AU4970390, AU639439, BR9000673, CA2010162, DE69001458D, DE69001458T, 
ES2054278T, FR2642968, JP2282319, JP2984301B2, MX170784 

ABSTRACT: 

The cosmetic use is described, in particular for use as a UV filter, of benzotriazole 
diorganopolysiloxanes having either formula: (1) where R is C1-C10 alkyl, phenyl or 
3,3,3-trifluoropropyl, B is R or A, r=0-200, s=0-50, or formulas: (2) where u=1-20, t=0-20 and 
t+u/FONT 
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© Utilisation et compositions cosmgtiques contenant des diorganopolysiloxanes a fonction 
benzotriazole pour la protection de la peau et des cheveux. 

© Utilisation en cosmetique, notamment a titre de filtres UV, de diorganopolysiloxanes a fonction benzotriazole 
de formule : 



B - Si - 0- 
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-Si - 0- 
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Si - B 



(1) 



CO 
00 
00 

CM 
CO 



oil R est alkyle en C1-C10, phenyle ou trifluoro-3,3,3 propyle, B designant R ou A, r = 0-200, s = 0-50 ou 
de formule : 



UJ 
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•Si - 0- 



R 
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■Si - 0" 



A 



(2) 



ou u = 1-20. t = 0-20, et t + u S 3 

A et/ou B designant un groupement alkyl&ne (Cs-Ci2) benzotriazole eventuellement substitue. 



2 



EP0 392 883 A1 



Utilisation en cosmetique de diorganopolysiloxanes a fonction benzotriazoie et nouvelles composi- 
tions cosmetiques contenant ces composes, destinees a la protection de la peau et des cheveux. 



La presente invention est relative a 1'utilisation en cosmetique, notamment en tant qu'agents filtrant le 
rayonnement UV, de diorganopolysiloxanes a fonction benzotriazoie ainsi qu'aux nouvelles compositions 
cosmetiques contenant ces composes, destinees a la protection de la peau et des cheveux. 

On sait que les radiations lumineuses de longueurs d'onde comprises entre 280 nm et 400 nm 
s permettent le brunissement de I'epiderme humain et que les rayons de longueurs d'onde comprises entre 
280 et 320 nm. connues sous la denomination d'UV-B. provoquent des erythemes et des brOIures cutanees 
qui peuvent nuire au deveioppement du bronzage; ce rayonnement UV-B doit done etre filtre. 

On sait egalement que les rayons UV-A, de longueurs d'onde comprises entre 320 et 400 nm, 
provoquant le brunissement de la peau. sont susceptibles d'induire une alteration de celle-ci, notamment 
to dans le cas d'une peau sensible ou d'une peau continuellement exposee au rayonnement solaire. Les 
rayons UV-A provoquent en particulier une perte d'elasticite de la peau et 1'apparition de rides conduisant a 
un vieillissement premature. Us favorisent le declenchement de la reaction erythemateuse ou amplifient 
cette reaction chez certains sujets et peuvent meme etre a Porigine de reactions phototoxiques ou 
photoallergiques. 

ts II est done interessant de disposer de composes absorbant les rayons UV sur une large bande afin de 
pouvoir filtrer & la fois les rayons UV-A et UV-B. 

On sait par ailleurs que les constituants entrant dans les preparations cosmetiques ne possfedent pas 
toujours une stabilite suffisante & la lumifere et qu'ils se degradent sous Taction des radiations lumineuses. 
Par consequent, il est souhaitabie d'incorporer & ces preparations des composes susceptibles de filtrer 
20 les rayons UV et qui doivent presenter en outre une bonne stabilite et une solubilite suffisante dans les 
milieux habituellement utilises en cosmetique, et en particulier dans les huiles et graisses. 

II est egalement souhaitabie d'assurer aux cheveux une bonne protection contre la degradation 
photochimique afin d^viter en particulier une decoloration ou un changement de nuance. 

On sait, par ailleurs, greffer sur des chatnes de polymfcres carbon£s synthetiques, de polymeres 
25 naturels, d'hydrolysats de proteines ou de polyaminoamides, des restes de molecules ayant un effet filtre 
vis-a-vis du rayonnement UV; ces polymeres greffds decrits par exemple dans les brevets frangais n' 2 
t97 023, 2 237 912. 2 531 960, 2 548 018. 2 549 069, 2 586 692 et 2 586 693 peuvent §tre utilises pour 
preparer des compositions cosmetiques protectrices de I'epiderme humain ou anti-solaires. On a cependant 
constate que ces polymeres greffes sont genSralement peu solubles dans les solvants cosmetiques usuels, 
30 notamment dans les supports gras, et qu'ils forment des films dont la structure est trop rigide. 

Or, la demanderesse a decouvert que certains diorganopolysiloxanes a fonction benzotriazoie presen- 
tment, de maniere etonnante, de bonnes proprietes cosmetiques associees a de bonnes proprietes filtrantes 
dans une large gamme de longueurs d'onde allant de 280 k 360 nm. lis presentent notamment un excellent 
caractere liposoluble, ce qui les rend utilisables dans les supports gras utilises en cosmetique. Outre leur 
35 bon pouvoir filtrant et leur bonne solubilite dans les corps gras et les solvants cosmetiques usuels, ces 
diorganopolysiloxanes a fonction benzotriazoie presentent une excellente stabilite chimique et photochimi- 
que et ont Tavantage d'apporter de la douceur a la peau et aux cheveux, par lesquels ils sont bien toieres. 

La presente invention a done pour objet I'utilisation en cosmetique, en particulier en tant qu'agents 
filtrant le rayonnement UV de longueurs d'onde comprises entre 280 et 360 nm, de diorganopolysiloxanes k 
40 fonction benzotriazoie choisis parmi ceux de formule : 



45 



B - Si - 0 
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Si - B 
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dans laquelle les symboles : 

R, identiques ou differents, sont choisis parmi les radicaux alkyle en C1-C10, phenyle et trifluoro-3,3,3 
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propyle. au moins 80% en nombre des radicaux R etant des radicaux methyle. 
B, identiques ou differents, sont choisis parmi les radicaux R et le radical A, 
r est un nombre choisi entre 0 et 200 inclusivement, 

s est un nombre choisi entre 0 et 50 inclusivement et si s est 0, au moins Tun des deux symboles B 
s designe A. et ceux de formule : 



10 



R 



Si - 0 



Si - 0 



(2) 



75 



dans laquelle 

R a la meme signification qu'a la formule (1). 
u est un nombre compris entre 1 et 20 inclus et 
t est un nombre compris entre 0 et 20 inclus, 
t + u est egat ou superieur a 3, 

formules dans lesquelles le symboie A est un radical de formule : 




dans laquelle : 

- X represents un atome d'hydrogene ou un radical alkyle en Ci-C* 

- p represents un nombre entier compris entre 1 et 10 

40 - Y represents un atome d'hydrogene ou un radical alkyle en Ci-Cs. 

Dans les formules ci-dessus, les radicaux alkyle peuvent etre lineaires ou ramifies et choisis notamment 
parmi les radicaux methyle, Sthyle, n-propyle, isopropyle, n-butyle, isobutyle, tert-butyle, n-amyle, isoamy- 
le, neopentyle, n-hexyle, n-heptyle, n-octyle t 6thyl-2 hexyle et tert-octyls. 

Les radicaux R alkyle preferes sont m§thyle, 4thyle, propyle, n-butyle, noctyle et ethyl-2 hexyle. 
45 On prefers plus particulierement les polymeres statistiques ou a blocs de formules (1) et (2) pnlsentant 
au moins Tune des caracteristiques suivantes : 

- R est methyle 

- B est m§thyle 

- Y est methyle 
50 - p - 1 

- X est un atome d'hydrogene ou un radical methyle 

- r est compris entre 5 et 20 inclus 

- s est compris entre 2 et 15 inclus 

- 1 + u est compris entre 3 et 10 inclus. 
55 Pour preparer les polymeres de formules (1) et (2), on petit par exemple partir du polymers 
correspondant dans lequel tous les radicaux A sont des atomes d'hydrogene. 

Ce polymere est denomme par la suite polymers a SiH; les groupes SiH peuvent etre presents dans la 
chaTne etfou aux extremites de chaTne. Ces polymeres a SiH sont des produits bien connus dans I'industrie 
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des silicones et sont generalement disponibles dans ie commerce. 

lis sont par exemple decrits dans les brevets americains US-A-3 220 972, US-A-3 436 366, US-A-3 697 
473 et US-A-4 340 709. 

Ce polymere a SiH peut done etre choisi parmi ceux de formule : 



B' - Si - 0 



>i - 0 



i - 0- 



Ji - B' 



(4) 



15 



dans laquelle R, r et s ont la signification donnee ci-dessus pour la formule (1 ) et les radicaux B , identiques 
ou differents, sont choisis parmi les radicaux R et un atome d'hydrogene, et de formule : 



20 



i - 0 



Si - 0- 



H 



(5) 



dans laquelle R, t et u ont la signification donnee ci-dessus pour la formule (2). 
25 Sur ce polymere a SiH de formule (4) ou (5), on effectue une reaction d'hydrosilylation en presence 
d'une quantity catalytiquement efficace d'un catalyseur au platine sur un derivi organique de ben20triazole 
choisi parmi ceux de formule : 



30 



35 



CE 2 = 




(6) 



40 dans laquelle X, Y et p ont la meme signification que ci-dessus. 

Les produits de formule (6) et leur precede de preparation sont notamment decrits dans les brevets US- 
4 316 033 et4 373 060. 

Le procede recommande s'effectue en deux etapes. Au cours de la premiere etape on fait reagir un 
halogenure d'alcenyle de formule : CH 2 => C - (CH 2 ) P - Hal (7) 

45 i 

sur un benzotriazole de formule : 



so 



55 




(8) 



formules dans lesquelles X, Y et p ont la m§me signification que ci-dessus et Hal. represente un halogene, 
de preference le chlore ou le brome. 
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Cette premiere etape est effectuee en presence d'une base par exemple en presence d'un hydroxyde 
ou carbonate de metal alcaiin ou alcalino-terreux ou d'un amidure, aicoolate ou hydrure alcalin, dans un 
solvant compatible avec la nature de la base tel que I'eau ou un solvant organique tel qu'un alcool, le 
dioxane, le dimethylsulfoxyde ou le dimethyiformamide, a une temperature comprise entre la temperature 
s ambiante et le point d^builition du solvant, et Ton obtient le produit de formule : 




Sur le compose de formule (9), ou X, Y et p ont la mime signification que ci-dessus, on effectue un 
rearrangement de CLAISEN pour obtenir le produit desire de formule (6). 

Le rearrangement de CLAISEN peut §tre effectue dans les conditions decrites par TARBELL (Organic 
Reactions. Vol. 2, John WILEY, New-York, 1944. page 1), par chauffage a au moins 170°C environ du 
compost de formule (9), eventuellement en presence d f un solvant. 

Les catalyseurs au platine utilises pour realiser la reaction d'hydrosilylation des polymeres de formule 
(4) ou (5) sur le derive organique de formule (6) sont ampiement decrrts dans la literature. On peut en 
particulier citer les complexes du platine et d'un produit organique decrit dans les brevets americains US-A- 
3 159 601. US-A-3 159 602. US-A-3 220 972 et les brevets europeens EP-A-57 459, EP-A-188 978 et EP-A- 
190 530 et les complexes du platine et d'organopolysiloxane vinyle decrits dans les brevets americains US- 
A-3 419 593, US-A 3 377 432 et US-A-3 814 730. 

Pour faire reagir le polymere a SiH de formule (4) ou (5) sur le derive de formule (6). on utilise 
generalement une quantite de catalyseur au platine, calculee en poids de platine metal, comprise entre 5 et 
600 ppm, de preference entre 10 et 200 ppm. basee sur le poids de polymere a SiH de formule (4) ou (5). 

La reaction d'hydrosilylation peut avoir lieu en masse ou au sein d'un solvant organique volatil tel que 
le toluene, I'heptane, le xylene, le tetrahydrofuranne et le tetrachlorethylene. 

II est generalement souhaitable de chauffer le melange reactionnel a une temperature de 60 a 120*O 
pendant le temps necessaire pour que la reaction soit complete. Par ailleurs, on peut ajouter goutte a 
goutte le polymere a SiH sur le derive de formule (6) en solution dans un solvant organique contenant le 
catalyseur. On peut aussi ajouter simultanement le polymere a SiH et le derive de formule (6) a une 
suspension de catalyseur dans un solvant organique. 

On verifie que la reaction est complete en dosant les SiH residuels par la potasse alcoolique, puis on 
elimine le solvant, par exemple par distillation sous pression reduite. 

Uhuile brute obtenue peut etre purifiee, par exemple par passage sur une colonne absorbante de silice. 

Un autre objet de ('invention est constitue par les compositions cosmetiques destinees a proteger la 
peau et les cheveux du rayonnement UV, contenant une quantite efficace d'un diorganopolysiloxane a 
fonction benzotriazole de formula (1) ou (2), dans un milieu cosmetiquement acceptable. 

La presente invention a egalement pour objet un precede de protection de la peau et des cheveux 
naturefs ou sensibilis€s vis-&-vis du rayonnement solaire, consistant a appliquer sur la peau ou les cheveux 
une quantity efficace d'au moins un compose de formule (1) ou (2) contenu dans un support cosmetique- 
ment acceptable comprenant au moins une phase grasse. 

On entend par "cheveux sen si bases'* des cheveux ayant subi un traitement de permanente, de 
coloration ou de decoloration. 

L'invention a egalement pour objet une composition cosmetique colore ou non colore, stabilises h la 
lumiere, comprenant une quantite efficace d'au moins un diorganopolysiloxane & fonction benzotriazole de 
formule (1) ou (2) ci-dessus. 

Lorsqu'elle est utilises comma composition destinee k proteger I'epiderme humain contre les rayons 
ultraviolets, la composition cosmetique selon l'invention peut se presenter sous les formes les plus diverses 
habituellement utilises pour ce type de composition. Elle peut notamment se presenter sous forme de 
lotions huileuses, alcooliques ou oleoalcooliques, d'3mulsions telles qu'une creme ou un lait, de gels 
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oleoalcooliques, alcooliques ou hydroatcooliques, de batonnets solides, ou etre conditionnee en aerosol. 

Elle peut contenir les adjuvants cosmetiques habituellement utilises dans ce type de composition tels 
que des epaississants, des adoucissants, des humectants, des tensio-actifs, des conservateurs, des anti- 
mousses, des parfums, des huiles, des cires, de la lanoline, des propulseurs, des colorants et/ou pigments 
s ayant pour fonction de colorer la composition elle-m§me ou la peau ou tout autre ingredient habituellement 
utilise en cosmetique. 

Le compose de formule (1) ou (2) est present dans des proportions en poids comprises entre 0,25 et 
3% par rapport au poids total de la composition cosmetique protectrice de I'epiderme humain. 

Comme solvant de solubiiisation. on peut utiiiser une huile. une cire et de fagon generate tout corps 
to gras, un monoalcool ou un polyol inferieur, un benzoate d'alcools en C12-C15 ou leurs melanges. Les 
monoalcools ou polyols plus particulierement preferes sont I'ethanol, I'isopropanol, le propyieneglycol, la 
glycerine et ie sorbitol. 

Une forme de realisation de I'invention est une emulsion sous forme de creme ou de iait protectees 
comprenant en plus du compost de formule (1) ou (2), des alcools gras, des esters d'acides gras et 
is notamment des triglycerides d'acides gras, des acides gras, de la lanoline, des huiles ou cires naturelles ou 
synthetiques et des emulsionnants, en presence d'eau. 

Une autre forme de realisation est constitute par des lotions huileuses a base d'huiles et cires 
naturelles ou synthetiques, de lanoline et d'esters d'acides gras, notamment de triglycerides d'acides gras, 
ou par des lotions oleoalcooliques a base d'un alcool inferieur tel que I'ethanol ou d'un glycol tel que le 
20 propyieneglycol et/ou d'un polyol tel que la glycerine et d'huiles, de cires et d'esters d'acides gras tels que 
les triglycerides d'acides gras. 

La composition cosmetique de I'invention peut egalement etre un gel aicoolique comprenant un ou 
plusieurs alcools ou polyols inferieurs tels que I'ethanol. le propyieneglycol ou la glycerine et un 
epaississant tel que la silice. Les gels oleoalcooliques contiennent en outre une huile ou une cire naturelle 
25 ou synthetique. 

Les batonnets soiides sont constitues de cires et d'huiles naturelles ou synthetiques, d'alcools gras, 
d'esters d'acides gras, de lanoline et autres corps gras. 

Dans ie cas d'une composition conditionnee en aerosol, on utilise les propulseurs classiques tels que 
les alcanes, les fluoroalcanes et les chlorofluoroalcanes. 
30 La presente invention vise egalement les compositions cosmetiques anti-solaires contenant au moins un 
compose de formule (1) ou (2) et pouvant contenir d'autres filtres UV-B et/ou UV-A. 

Dans ce cas, la quantite totale de filtres presents dans la composition anti-solaire, c'est-a-dire !e 
compose de formule (1) ou (2) et eventuellement les autres filtres, est comprise entre 0,5 et 15% en poids 
par rapport au poids total de la composition anti-solaire. 
35 Ces compositions anti-solaires se presentent sous les formes indiquees ci-dessus pour les composi- 
tions protectrices de I'epiderme humain. 

Lorsque la composition cosmetique selon I'invention est destinee a proteger des rayons UV les 
cheveux naturels ou sensibilizes, cette composition peut se presenter sous forme de shampooing, de lotion, 
gel ou emulsion a rincer, a appliquer avant ou apres le shampooing, avant ou apres coloration ou 
40 decoloration, avant ou apres permanente, de lotion ou gel coiffants ou traitants, de lotion ou gel pour !e 
brushing ou la mise en plis, de spray de coiffage, de laque pour cheveux. Cette composition peut contenir, 
outre le compose de I'invention. divers adjuvants utilises dans ce type de composition, tels que des agents 
tensio-actifs, des epaississants. des polymeres. des adoucissants, des conservateurs, des stabilisateurs de 
mousse, des Electrolytes, des solvants organiques. des derives silicones, des huiles, des cires, des agents 
45 anti-gras, des colorants et/ou pigments ayant pour fonction de colorer la composition elle-meme ou la 
chevelure ou tout autre ingredient habituellement utilise dans le domaine capiilaire. 

Elle contient 0,25 a 5% en poids de compose de formule (1) ou (2). 

La presente invention vise egalement les compositions cosmtti ques contenant au moins un compose 
de formule (1) ou (2) a titre d'agent de protection contre les rayons ultraviolets constitutes par des 
50 compositions capillaires tels que les laques pour cheveux, les lotions de mise en plis eventuellement 
traitantes ou demelantes, les shampooings colorants, les compositions tinctoriales pour cheveux, par des 
produits de maquillage tels que les vernis a ongles, les cremes et huiles de traitement pour I'epiderme, les 
fonds de teint les batons de rouge a levre, les compositions pour les soins de la peau telles que des huiles 
ou crfemes pour le bain, ainsi que toute autre composition cosmetique pouvant presenter du fait de ses 
55 constituants, des problemes de stabilite a la lumiere au cours du stockage. 

De telles compositions contiennent 0,25 a 3% en poids de compose de formule (1) ou (2). 
L'invention vise egalement un proctde de protection des compositions cosmetiques contre les rayons 
ultraviolets, consistant a incorporer a ces compositions une quantity efficace d'au moins un compost de 
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formule (1) ou (2). 

Les exemples ci-apres illustrent I'invention sans en limiter la portde. 



5 EXEMPLE 1 



Preparation du polymere statistique de formule : 



10 



75 



CH 3 - Si - 0 



Ch% 



-Si - 0 



U CH 3 



Si - 0- 



si - at, 



(1) 



20 



25 



dans la quelle A represente : 




(CH 2 ) 3 - 



30 



35 



40 



A une suspension de platine sur charbon a 5% (70 mg) dans du tolufene sec (5 ml) a 90-100* C sous 
azote et sous agitation, on ajoute goutte a goutte en 1 heure 30 minutes, une solution dans du toluene (40 
ml) de 17,1 g d al!yl-3 hydroxy-2 methyl-5 phenylbenzotriazole et 10.5 g du polymere statistique de formuie 
ci-dessus ou A est un atome d'hydrogene, tout en maintenant la temperature entre 100 et 105* C. 

On laisse sous agitation et au reflux jusqu'a disparition des groupements SiH (absence de bande a 
2180cm" 1 en infrarouge), soit 10 heures. On filtre sur papier, on elimine le solvant et on lave trois fois a 
I'ethanol a 80%. L'huile obtenue est reprise dans le chloroforme, sechee sur sulfate de sodium et filtree sur 
celite pour eliminer les restes de platine colloTdal. On obtient apres evaporation du solvant une huile jaune 
orange (poids : 26 g, rendement : 95%). 
Spectre UV (CHC! 3 ) : Xmaxi 307 nm. 
\max2 : 345 nm. 

Uanaiyse par resonance magnetique nucieaire ( 1 H et 29 Si RMN) indique que le produit a bien la 
structure souhaitee. 



45 



50 



EXEMPLE 2 

Dans un ballon tricol de 100 ml maintenu a 110" C par un bain d'huile, muni d'une agitation magnetique 
et d'un refrigerant ascendant, on charge 18,8 g (0,071 mole) d'allyl-3 hydroxy-2 methyl-5 phenylbenzotria- 
zole. 25 ml de toluene et 6uil d'une solution dans I'hexane (a 8,45% en poids de platine m6tal) d'un 
complexe de platine prepare a partir d'acide chloroplatinique et de divinyl-1,3 tgtramethyl-1, 1,3,3 disiloxane 
comme decrit dans le brevet US-A-3 814 730. 

On ajoute en deux heures 10 g d'un copolymfcre statistique a SiH de formule : 



55 
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CH. 



(CH 3 ) 3 - Si - 0 



Si - 0 



Si - 0 



Si (CH 3 ) 3 



CH„ 



J 8 



titrant 713 meq/100 g en fonction SiH (meq = milli-equivalent). 

Au bout de 7 heures de reaction on determine, par dosage des SiH residuels au moyen de potasse 
butanolique, que le taux de transformation des fonctions SiH est de 88%. 

On obtient alors une huile limpide, de couleur orangee de tres forte viscosite apres avoir elimine le 
toluene par distillation a 110' C sous pression rSduite de 3,3 KPa. 
Spectre UV (CHCI 3 ) X maxi « 307 nm 
X max2 = 345 nm 

L'analyse par resonance magnetique nucleaire ( 1 H) indique que le produit a bien la structure souhaitee. 



EXEMPLE 3 

On effectue exactement les mimes operations qu'a I'exemple 2 sauf que I'on utilise un rapport molaire 
aliyl-3 hydroxy-2 methyl-5 phenylbenzotriazole/SiH egal a 1,3; a savoir : 
- 24.5 g d'allyl-3 hydroxy-2 methyl-5 phenylbenzotriazole pour 10 g de polym&re a SiH. 

Apres 7 heures de reaction, le taux de transformation des fonctions SiH est de 98%. On obtient apres 
elimination du toluene a 60 'C sous pression reduite de 0,6 KPa, 32,5 g d'une huile tres visqueuse de 
couleur jaune orange contenant 16% en poids de monom&res residuels. 

L'elimination de ces monomeres est effectuee par passage de I'huile sur une colonne de gel de silice 
(support Kieselgel ART 7754, MERCK) avec comme solvant dilution des monomeres, un melange 40/60 
en volume de dichlorom§thane/ heptane et comme solvant d'elution de I'huile, I'acetate d'ethyle. Apr&s 
elimination de I'acetate d'ethyle, on obtient une gomme translucide de coloration orange contenant 65% en 
poids de produit attendu. . 
Spectre UV (CHCb) = X maxi = 307 nm 
X ma*2 = 345 nm. 



EXEMPLES D'APPLICATION 



Example A : Emulsion huile-dans-reau antisolaire 


- Compose de I'exemple 1 


3,0 g 


- Alcool cetylstdarylique oxyethylSne (C16/C18 - 35 65) 


3.0 g 


(15 OE) ("MERGITAL CS 15 B vendu par la Societe 




HENKEL) 




- Monostearate de glycerol 


4.8 g 


- Alcool myristique 


4.5 g 


- Benzoate d'alcools C12/C15 ("FINSOLV TN W vendu par 


18,0 g 


la Soci6t6 WITCO) 




- Propylene glycol 


6.0 g 


- Conservateur 


0.2 g 


- Parfum 


0.6 g 


- Eau d6min6ralis6e qsp 


100 g 
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On chauffe ies corps gras et les emulsionnants vers 80-85* C; on ajoute le compost de I'exemple 1. 
Par ailieurs, on chauffe a 80-85* C I'eau contenant les composes hydrosolubles et on ajoute la phase 
grasse a la phase aqueuse. Apres 10 minutes d'agitation vive, on laisse refroidir sous agitation moderee, 
puis on ajoute le parfum et le conservateur. 



Exempie B : Stick antisolaire 


- Compose de I'exemple 1 


3.0 g 


- Cire minerale d'hydrocarbure 


20,0 g 


- Cire d'abeilles 


7.0-g 


- Alcool oleique 


12.0 g 


- Lanoline hydrogenee 


8.0 g 


- Lanoline liquide 


8.0 g 


- Cire de carnauba 


1,0 g 


- Benzoate d'alcools C12/C15 ("FINSOLV TN" vendu par la Societe WITCO) 


20,0 g 


- Parfum 


1,2 g 


- Huile de vaseline qsp 


100 g 



Exempie C : Emulsion huile-dans-l'eau protectrice de Pepiderme 
humain 


- Compose de 1'exemple 2 


2g 


- Alcool cetylstearylique oxy&hylene a 15 moles d'O.E. 


3g 


- Monostearate de glycerol 


4,8 g 


- Alcool myristique 


4.5 g 


- Benzoate d'alcools Ci 2 /Ci S 


18,0 g 


- Propylene glycol 


6,0 g 


- Conservateur 


0.2 g 


- Parfum 


0,6 g 


- Eau demineralisee qsp 


100 g 



35 

Cette Emulsion est pr6par3e comme dans I'exemple A. 



Exempie D : Stick antisolaire 


- Compost de I'exemple 3 


29 


- Compose de I'exemple 2 


1 9 


- Cire minerale d'hydrocarbure 


20 g 


- Cire d'abeille 


7g 


• Alcool oleique 


i2g 


- Lanoline hydrogenee 


8g 


- Lanoline liquide 


8g 


- Cire de carnauba 


ig 


- Benzoate d'alcools C12/C15 


20 g 


- Parfum qs 




- Huile de vaseline qsp 


100 g 



55 
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Exemple E : Creme antisolaire 


- Compose de Texempie 3 


5g 


- Melange d'alcool cetylstearylique et d'alcool cetylstearylique oxygthl£ng a 33 moles 




d'oxyde d'ethylene vendu sous la denomination "SINNOWAX AO" par la Soci£t6 




HENKEL 




- Melange de mono et distearate de glycerol non autoemulsionnable 


2g 


- Alcool cetylique 


1,5 g 


- Benzoate d'alcools en C12-C15 vendu par la Societe WITCO sous le denomination 


15g 


"FINSOLV TN" 




- Polydimethylsiloxane 


1.5 g 


- Glycerine 


20 g 


- Parfum, conservateur qs 




- Parfum, conservateur qsp 


100 g 



Cette creme est preparee selon les techniques classiques de preparation d'emulsions en dissolvant ie 
fiitre dans la phase grasse contenant les emulsionnants, en chauffant cette phase grasse vers 70-80 # C et 
en ajoutant, sous vive agitation. I'eau chauff£e a la m§me temperature. On maintient ('agitation pendant 10 
a 15 minutes, puis on laisse refroidir sous agitation mod£r6e et vers 40*0, on ajoute parfum et 
conservateur. 

Les exemples precedents A a E iilustrent des compositions destinies a etre appliqu^es sur la peau 
pour la proteger des rayons UV. 

Les exemples suivants iilustrent des compositions capillaires. 



Exemple F : Lotion protectrice des cheveux 


- Compose de Texempie 1 

- Benzoate d'alcools Ct2/Cis vendu sous le nom de "FINSOLV TN" par ia Societe WITCO qsp 


1.4 g 
100 g 



Cette solution limpide appliqu4e sur cheveux mouillSs apporte de la bri Nance, de la douceur et du 
gonflant aux cheveux sech€s tout en les protegeant du soleil. 



Exemple G : Lotion protectrice des cheveux 


- Compose de I'exempie 2 


5g 


- Alcool ethyiique absoiu 


10 g 


- Triglycerides d'acides gras en C a -Ct2 vendus sous (e 


100 g 


nom de "MIGLYOL 812" par la Soci4t6 DYNAMIT NOBEL 




qsp 





Cette lotion a Taspect d'un liquide limpide legerement ambre. 

Appliquee sur cheveux mouilles prealablement laves et rinces, cette lotion permet un coiffage plus 
facile tout en protegeant les cheveux seches du rayonnement ultra-violet. 

Revendications 

1. Utilisation en cosmetique de diorganopolysitoxanes a fonction benzotriazole choisis par mi ceux de 
formule : 
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dans laquelle les symboles : 

R, identiques ou differents, sont choisis parmi les radicaux alkyle en Ct-Cio, phenyle et trrfluoro-3,3,3 
propyle, au moins 80% en nombre des radicaux R 4tant des radicaux methyle, 
75 6, identiques ou differents, sont choisis parmi les radicaux R et le radical A, 
r est un nombre choisi entre 0 et 200 inclusivement, 

s est un nombre choisi entre 0 et 50 inclusivement et si s est 0, au moins Tun des deux symboles B 
designe A, et ceux de formule : 



20 



25 



30 



■Si - 0 



R 



R 



Si - 0- 



(2) 



35 



dans laquelle 

R a la m§me signification qu*& la formule (1), 
u est un nombre compris entre 1 et 20 inclus. 
t est un nombre compris entre 0 et 20 inclus, 
t + u est egal ou superieur h 3, 

formules dans lesqueltes le symbole A est un radical de formule : 




dans laquelle : 

X represente un atome d'hydrogene ou un radical alkyle en C1-C4. 

p represente un nombre entier compris entre 1 et 10, 

Y represente un atome d'hydrogene ou un radical alkyle en Ct-Cg. 

2. Utilisation en cosrnetique d'un polymere statistique ou a blocs de formule (1) ou (2) selon la 
revendication 1, pr^sentant au moins Tune des caractgristiques suivantes : 

- R est mSthyle, 

- B est mSthyle. 
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- Y est methyle 
-p = 1 

- X est un atome d'hydrogene ou methyle 

- r est compris entre 5 et 20 inclus 
5 - s est compris entre 2 et 15 inclus 

- 1 + u est compris entre 3 et 10 inclus. 

3. Utilisation en cosmetique a titre d'agents filtrant le rayonnement UV de longueurs d'onde comprises 
entre 280 et 360 nm, de diorganopolysiloxanes a fonction benzotriazole choisis parmi ceux de formule : 



is 



B - Si 0 



R 



Si - 0 



R 



Si - 0 



R 



Si - B 



(1) 



dans laquelle les symboles : 

R. identiques ou differents, sont choisis parmi les radicaux alkyle en Ct-Cio. ph&iyle et trifluoro-3,3,3 
propyle. au moins 80% en nombre des radicaux R Stant des radicaux methyle, 
B, identiques ou differents, sont choisis parmi les radicaux R et le radical A, 
r est un nombre choisi entre 0 et 200 inclusivement, 

s est un nombre choisi entre 0 et 50 inclusivement et si s est 0, au moins Tun des deux symboles B 

ddsigne A, 

et ceux de formule : 



30 



35 



■Si - 0 



R 



Si - 0- 



(2) 



40 



45 



dans laquelle 

R a la meme signification qu'a la formule (1) f 
u est un nombre compris entre 1 et 20 inclus, 
t est un nombre compris entre 0 et 20 inclus, 
t + u est §gal ou superieur a 3, 

formules dans lesquelles le symbole A est un radical de formule : 
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dans laquelle : 

X represente un atome d'hydrogene ou un radical alkyle en Ci-C*. 
p represente un nombre entier compris entre 1 et 10, 

Y represente un atome d'hydrogene ou un radical alkyle en Ci-Ca. 

4. Utilisation en cosmetique a titre d'agents filtrant le rayonnement UV de longueurs d'onde comprises 
entre 280 et 360 nm, de diorganopoiysiloxanes statistiques ou a blocs de formule (1) ou (2) selon la 
revendication 3. presentant au moins I'une des caracteristiques. suivantes : 

R est methyle 
B est methyle 

Y est methyle 
p = 1 

X est un atome d'hydrogene ou methyle 
r est compris entre 5 et 20 inclus 
s est compris entre 2 et 15 inclus 
t + u est compris entre 3 et 10 inclus. 

5. Utilisation en cosmetique a titre d'agents filtrant le rayonnement UV de longueurs d'onde comprises 
entre 280 et 360 nm. d'un polydirnethylsiloxane a greffons allyl-3 hydroxy-2 methyl-5 phenyibenzotriazole 
de formule (1) selon la revendication 1 dans laquelle R et B designent methyle, r = 5 et s - 5. 

6. Utilisation en cosmetique a titre d'agent filtrant le rayonnement UV de longueurs d'onde comprises 
entre 280 et 360 nm d'un polydirnethylsiloxane a greffons allyl-3 hydroxy-2 methyl-5 phenyibenzotriazole 
de formule (1) selon la revendication 1. dans laquelle R et B designent methyle r = 8 et s * 9. 

7. Composition cosmetique, caract4ris£e par le fait qu'elle comprend, dans un support cosmetiquement 
acceptable, une quantite efficace d'au moins un diorganopolysiloxane a fonction benzotriazole choisi parmi 
ceux de formule : 



25 



30 



35 



40 



B - Si - 0- 



Si - 0- 



Si - 0- 



R 



Si - B 



(1) 



r 



dans laquelle les symboles : 

R, identiques ou differents, sont choisis parmi les radicaux alkyle en Ci-Cio. phenyie et trifluoro-3,3.3 
propyle, au moins 80% en nombre des radicaux R etant des radicaux methyle, 
B, identiques ou differents, sont choisis parmi les radicaux R et le radical A, 
r est un nombre choisi entre 0 et 200 inclusivement, 

s est un nombre choisi entre 0 et 50 inclusivement et si s est 0, au moins Tun des deux symboles B 
dSsigne A, et ceux de formule : 



4$ 



50 



R 



Si - 0 



R 



Si - 0- 



A 



(2) 



55 



dans laquelle 

R a la meme signification qu'a la formule (1), 
u est un nombre compris entre 1 et 20 inclus, 
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t est un nombre compris entre 0 et 20 inclus. 
t + u est egal ou superieur a 3, 

formules dans lesqueiles le symbole A est un radical de formule : 



OH 




Y 



dans laquetle : 

X represente un atome d'hydrogene ou un radical alkyle en Ct -C*. 

p represente un nombre eritier colnpris entre 1 et 10, 

Y represente un atome d'hydrogene ou un radical alkyle en Ct-Cg. 

8. Composition cosmetique selon la revendication 7, caracterisee par le fait qu'elle comprend un 
diorganopolysiloxane a fonction benzotriazole de formule (1) ou (2), statistique ou a blocs, presentant au 
moins Tune des caracteristiques suivantes : R est methyle, B est methyle, r est compris entre 5 et 20 
inclus, s est compris entre 2 et 15 inclus, t + u est compris entre 3 et 10 inclus, X est H ou methyle, p » 1 
et Y est methyle. 

9. Composition cosmetique selon la revendication 7 ou 8, caracterisee par le fait qu'elle comprend un 
polydimethylsiloxane a greffons allyl-3 hydroxy-2 methyl-5 pheny (benzotriazole de formule (1) selon la 
revendication 7 dans laquelle R et B designent le groupe methyle, r = 5 et s = 5. 

10. Composition cosmetique selon la revendication 7 ou 8, caracterisee par le fait quelle comprend un 
polydimethylsiloxane a greffons allyi-3 hydroxy-2 methyl-5 phenyl benzotriazole de formule (1) dans 
laquelle R et B designent methyle, r = 8 et s = 9. 

11. Composition cosmetique selon Tune quelconque des revendications 7 a to, caracterisee par le fait 
qu'elle contient en outre des adjuvants cosmetiques choisis parmi les epaississants, adoucissants, humec- 
tants, tensio-actifs, conservateurs, anti-mousses, parfums, huiles, cires, lanoline, monoalcools et polyols 
inferieurs, benzoates d'alcools en Ci2-Cts, propulseurs, colorants et pigments. 

12. Composition cosmetique selon Tune quelconque des revendications 7 a 11, caracterisee par le fait 
qu'elle se presente sous forme de lotion huileuse, aicoolique ou oleoalcoolique, d'emulsion. gel oleoalcooli- 
que, aicoolique ou hydroalcoolique, batonnet solide, spray ou aerosol. 

13. Composition cosmetique selon Tune quelconque des revendications 7 a 12, caracterisee par le fait 
qu'elle constitue une composition protectrice de Tepiderme humain et contient 0,25 a 3% en poids de 
diorganopolysiloxane de formule (1) ou (2). 

14. Composition cosmetique selon Tune quelconque des revendications 7 a 12, se presentant sous 
forme de composition anti-solaire, caracterisee par le fait qu'elle contient 0.5 a 15% en poids de 
diorganopolysiloxane de formule (1) ou (2). 

15. Composition cosmetique anti-solaire selon la revendication 14, caracterisee par le fait qu'elle 
contient en outre un agent filtrant les rayons UV-B et/ou UV-A. 

16. Composition cosmetique selon Tune quelconque des revendications 7 a 11, destinee a etre 
appliquee sur les cheveux, caracterisee par le fait qu'elle se presents sous forme de shampooing, lotion, 
gei ou emulsion a rincer, a appliquer avant ou apres le shampooing, avant ou apres coloration ou 
decoloration, avant ou apres permanente, lotion ou gel coiffants ou traitants, lotion ou gel pour le brushing 
ou la mise en plis, spray de coiffage, laque pour cheveux et comprend 0,25 a 5% en poids de 
diorganopolysiloxane de formule (1) ou (2). 

17. Composition cosmetique selon Tune quelconque des revendications 7 a 11, se presentant sous 
forme d'une composition cosmetique coloree ou non, caracterisee par le fait qu'elle est constituee par une 
composition capillaire, un produit de maquillage ou une composition pour les soins ou le traitement de la 
peau. comprenant 0,25 a 3% en poids de diorganopolysiloxane de formule (1) ou (2). 

18. Precede de protection de la peau et des cheveux naturels ou sensibilises contre le rayonnement 
ultraviolet, caracterise par le fait qu'il consiste a appliquer sur la peau ou les cheveux une quantite efficace 
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d'une composition cosmetique contenant au moins un diorganopolysiloxane a fonction benzotriazole de 
formule (1) ou (2) defini dans Tune quelconque des revendications 3 a 6. 

19. Precede de protection d'une composition cosmetique contre les rayons ultraviolets, caracterise par 
le fait qu'il consiste a incorporer a cette composition une quantite efficace d'au moins un diorganopolysi- 
s loxane a fonction benzotriazole de formule (1) ou (2) definie dans Tune queiconque des revendications 3 a 
6. 
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